
目前国内该项工作刚刚起步
,

研究较少
,

有待于更为

深人的研究
。

】 技术正逐渐成为微生物研究中

的一个重要工具
。
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自乳化获术油软胶囊中获术油的含量测定研究
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许
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钟延强
’ ,

高 申
’
(l

.

第二军医大学药学院
,

上海 2
004
33 ; 2

.
本校药学专业 200 2 届

摘要 目的
:
建立 自乳化获术油软胶囊中羲术油含量测定方法

。

方法
:
采用可见光分光光度法

,

将胶囊中内

容物用无水 乙醉稀释后
,

采用香草醛硫酸溶液显色
,

于 (520
士
2 )

n m 检测
,

侧定其吸收度
。

结果
:
羲术醇浓度

在 4。
一
32 0 林g

·

m
l

一 ’

范围内
,

线性关系良好(
: 二 0

.
9 9 79 )

,

回收率 %
.
59 % 沂SD 为 1

.
03 %

。

结论
:
本方法准

确
,

可靠
,

适合用于 自乳化羲术油软胶囊制剂的含量测定
。

关键词 分光光度法
;
羲术油

; 自乳化软胶囊
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自乳化获术油软胶囊是我院开发的一种新剂型
,

其中羲术油具有抗肿瘤
,

抗菌
,

抗病毒等作用
,

临床上

用于治疗少儿病毒性肺炎和宫颈癌
,

肝癌等疾病
。

羲

术油葡萄糖注射液
,

中国药典 2〕以)年版二部采用分

光光度法〔’」
,

以羲术醇计算
,

测定获术油的含量
。

有

文献报道〔2
,

, 〕
,

采用气相色谱法测定羲术油含量
,

但自

乳化羲术油软胶囊处方中含有非离子型表面活性剂

吐温
一
85 难以挥发

,

易堵塞毛细管
,

且实际工作中吐

温
一
85 难以分离

,

因此
,

本实验采用可见光分光光度

法
。

本方法准确
,

可靠
,

分析时间短
。

1 仪器与试药

75 1G 分光光度计 (中华人民共和国上海分析仪

器厂 );U v
一
3 0 0 0 紫外扫描仪 ( 日本岛津) ;自乳化

羲术油软胶囊(本院自制) ;羲术醇 (中国药品生物

制品检定所
,

0 1 8 5
一
9 7 03 )

;羲术油 (江西省吉永县

水南药用北草油提炼厂 ) ;吐温 85 (中国医药集团上

海化学试剂公司 );香草醛
、

油酸乙醋 (均为中国医

药集团上海化学试剂公司产品 )
,

无水乙醇 (分析

纯)
,

硫酸(分析纯 )
。

2 方法与结果

2. 1 测定波长的选择

精密称取羲术醇对照品 100 m g
,

置 10 ml 容量瓶

中
,

加乙醇至刻度
,

移取 o
.
sml 于 50 耐 容量瓶中

,

加

无水乙醇 至 刻度
,

配制标准 品溶液
。

精密称取

125m g吐温 85
,

1 2 5 m g 油酸 乙醋
,

置 loom l容量瓶

中
,

加无水 乙醇至刻度
,

移取 6ml 溶液置 50 ml 容量

瓶中
,

加无水乙醇至刻度
,

制备空 白溶液
。

精密吸取标准品与空 白溶液各 0
.
Zml

,

分别置

10 m l量瓶中
,

加香草醛硫酸溶液(取香草醛 0
.
29 ,

加

乙醇 lml
,

使溶解
,

再加冷的硫酸溶液(1、2 )loo ml
,

摇匀
,

即得)至刻度
,

摇匀
,

在 20
一
25 ℃放置 lh

,

将其

在 190
一
s oo

n m 波长范围内进行扫描
。

结果表明
,

羲术醇标准品溶液在 520
nm 有最大吸收

,

且空 白溶

液基本无吸收
,

故选 520
nm 为测定波长

。

2

.

2 羲术油含量测定方法

2
.
2
.
1 样品溶液的配制 空 白溶液

:
精密称取

125m g 吐温 85
,

1 2 5 m g 油酸乙醋
,

置 10oml 容量瓶

中
,

加无水乙醇至刻度
,

标志为空 白溶液 I
,

移取

6ml 溶液至 50 ml 容量瓶中
,

加无水乙醇至刻度
。

对照品溶液
:
精密称量羲术醇对照品 loo m g

,

置

10 ml 容量瓶中
,

加乙醇至刻度
,

移取 0
.
sml 于 50 ml

容量瓶中
,

移取空 白溶液 1 6ml 于上述 50 ml 容量瓶

中
,

加无水乙醇稀释至刻度
。

供试品溶液
:
取羲术油软胶囊内容物约 0

.
49

,

精密称定置 10 0ml 容量瓶中
,

加无水乙醇至刻度
,

移

取 6ml 溶液至 50 ml 容量瓶中
,

加无水乙醇至刻度
。

2

.

2

.

2 羲术油软胶囊中羲术油 的测定 精密吸取

对照品溶液与供试品溶液各 0
.
Zml

,

分别置 10ml 量

瓶中
,

加香草醛硫酸溶液 (取香草醛 0
,

2 9

,

加 乙醇

lm l
,

使溶解
,

再加冷的硫酸溶液 (10 2 ) l0() m l
,

摇

匀
,

即得)至刻度
,

摇匀
,

在 20
一
25 ℃放置 lh

,

照分光

光度法 (《中国药典》2以x ) 年版二部附录 W A )
,

在

(520 士 2 )
n m 的波长处测定吸收度

。

另精密称取空

白溶液 0
.
Zml

,

同法操作
,

测定空白吸收
,

按下式计

算软胶囊中羲术油的含量
:

羲术油%
= A 供/ A 对 x

醇油系数
x s/50

x
50

x 100/6 火
l / 4 0 0

= A 供/ A 对 x
醇油系数

x l乃
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生le l()1一rn a
l
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f P h

a r
m
a e e 讯ical P ra etiee V ol

.
20 2(X) 2 N

o .4

0
.
3 m l于其中

,

加乙醇稀释至刻度
,

分别移取 o.Z ml

于 10 m l量瓶中
,

同法操作
,

测定吸收度
。

结果见表

3
。

表 3 获术醇回收率测定结果

相当获术醇量 加入筏术醇量
(m g

·

r n

]

一 [
)

测得量
回收率
(% )

平均值

(% )

�

2
.
2
.
3 醇油系数的确定 精密称取获术油 1oo m g

,

置 10 ml 容量瓶中
,

加 乙醇至刻度
,

移取 0
.
sml 于

50 ml 容量瓶中
,

加无水乙醇至刻度
。

按我术油软胶

囊中羲术油的测定项下分别测定获术油和获术醇溶

液的吸收度
,

除去空 白吸收
,

结果见表 1
。

表 1 醇油 系数

A醉 (0
.
1 6 m g

·

m
]

一 ’
) A 油 ( 0

·

1 6
m g

·

m
l

一 ’
) 醇油系数

、 * 、

0

.

40
0 0

.

3
(X)

1

.

3 3 3

0

.

4 0 5 0

.

2 9 5 1

.

3 7 3

0

.

4 0 3 0

.

2 9 7 1

.

3 5 7 1
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2
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3 方法的考察

2
.
3
.
1 线性关系 精密称量羲术醇对照品 10 0 m g

,

置 10 m l容量瓶中
,

加 乙醇至刻度
,

分别移取 0
.
2 ,

0

.

4

,

0

.

6

,

0

.

8

,

1

.

0

,

里
.
2

,

1

.

4

,

1

.

6 m l 于 SOm l 容量瓶

中
,

精密移取 1
.
Oml 置 50 ml 容量瓶中

,

加香草醛硫

酸溶液(取香草醛 0
.
29

,

加乙醇 lml
,

使溶解
,

再加冷

的硫酸溶液 (1* 2 )loo ml
,

摇匀
,

即得 )至 刻度
,

摇

匀
,

在 20
一
25 ℃放置 lh

,

照 分光光度法 ((( 中国药

典》2000 年版二部附录 IVA )
,

在 (520 士 2 )
n m 的波

长处 测 定 吸 收度
。

另 精密称 取 乙醇 空 白溶 液

0
.
Zml

,

同法操作
,

测定空白吸收
,

以吸收度值为纵坐

标
,

羲术醇浓度为横坐标
,

线性回归
,

回归方程为 A

二
0
.

0()
2 C

+
0

、

0
5

8 3

,

相关系数
r= 0
.
9979(n = 8 )

。

2

.

3

.

2 精密度 实验 精密称量我术醇对 照 品

loom g
,

置 ro ml 容量瓶中
,

加乙醇至刻度
,

分别移

取 0
.
sml 于 50 ml 容量瓶中

,

照线性关系项下测定样

品溶液和空 白溶液的吸收度 5 次
。

吸收度分别为

0
.
405

,

0

.

4
00

,

0

.

4 ] 0

,

0

.

4
05

,

0

.

4 1 0

,

平均值为 0
.
406

,

双5 刀为 1
.
03%

。

2

.

3

.

3 样品溶液的稳定性 精密量取 0
.
sm llo m 岁

m l的获术醇溶液
,

置 50 ml 量瓶中
,

分别在 O
,

1

,

2

,

4

,

8

,

1 0 h

,

照线性关系项下测定样品溶液和空 白溶液的

吸收度
,

结果如表 2
:

表 2 获术醉样品溶液稳定性测定

编号

0 08

O U吕

0
.
0 8

0
.
12

0
.
1 16

0
.
15 3

0
.
2 10

9 0
,

8 8

9 0

.

65

1 0 8

.

2 5

9 6

.

5 9

2

.

4 样品的测定

分别取 3 批样品
,

标示量为含羲术油 巧O m『

粒
,

将其制成供试品溶液
,

按羲术软胶囊中我术油的

测定项下测定吸收度值
,

计算软胶囊中羲术油的含

造
,

结果见表 4
。

结果表明
,

羲术油 的含量为标示量

的 90 % 一
1 10 %

、

表 4 3 批样品获术油 的含量

批 号
标示星
(m 只)

测量值
(m g)

占标示量

百分比( % )

R SD

咬% )

0209 12

0209 15

020920

14 1
.
12

巧3
.
04

14 4
.
32

94
.
13

10 2
.
0 2

96
.
2 1

0
.
3 0 2

1
.
4 5 9

1
.
15 1

000
�、哎J�、色‘胜

l

,
..
.

名称
时间(h )

0 1 2 4 8 ]0

R凡D

( % )

吸收度 0
.
290 0

.
29 5 0

.
29 2 0

.
286 0

.
286 0

.
29 0

平均值

0
.
290

2
.
3. 4 加样 回收率 精密称取羲术醇对照 品

loo m g
,

置 10 m l容量瓶中
,

加乙醇至刻度
,

移取 3 份
0
.
Zm l于 25 m l 容量瓶 中

,

再分别加人 0
.
1 ,

0

.

2

,

3 讨论

获术油中的羲术醇能使香草醛被氧化成红色化

合物
,

但我术油中成分复杂
,

据报道
,

目前已从我术

油中提取出并确定其结构的约有 20 多种成分
,

羲术

油中羲术醇的含量只有 7% 左右
,

且能氧化香草醛

的不只获术醇1
4」。 因此

,

我们只能测定获术油相当

筏术醇的总量
,

通过醇油系数
,

由我术醇对照品的含

量换算出羲术油的含量
,

较药典方法有所改进
。

本实验室发现
,

我术油香草醛硫酸溶液的颜色
,

即吸收度受测定时间的影响较大
,

药典规定在 20
-

25℃ 放置 lh
,

再进行测定
。

1h 后
,

溶液的吸收度明

显下降
。

另外
,

本方法受影响因素较多
,

如温度
,

p H

值
,

香草醛溶液是否新配等
。
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